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Abstract of WO01 64799 

The invention relates to the use of mixtures for producing printing inks. Said mixtures consist of: a) a 
homopolymerizate or copolymerizate of C2-C18- alpha -olefins, which are produced by means of 
metallocene catalysis, and of decomposing waxes, which are prepared from polyolefins of longer chain 
lengths produced by means of metallocene catalysis, with one or more additional additives selected from 
the group comprised of: b) polytetrafluoroethylene having a molecular weight (Mn) ranging from 30,000 to 
2,000,000 g/mol; c) a thermoplastic PTFE having a molecular weight (Mn) ranging from 500,000 to 
10,000,000 g/mol whose particle size ranges from 1-100 mu m; d) amide waxes produced by reacting 
ammonia or ethylene diamine with saturated and unsaturated fatty acids; e) montan waxes including acid 
and ester waxes whose carboxylic acid has a carbon chain length ranging from C22 to C36; f) natural 
vegetable waxes; g) conversion products of sorbite (sorbitol) with saturated and/or unsaturated fatty acids 
and/or montan acids; h) synthetic hydrocarbons; i) paraffins and microcrystalline waxes which accrue 
during the refinery of petroleum; j) polar polyolefin waxes produced by oxidizing ethylene homopolymer 
and copolymer waxes or propylene homopolymer and copolymer waxes or by the grafting thereof to 
maleic anhydride; k) polyamides whose particle sizes range from 1-100 mu m; I) polyolefins, such as 
polyethylene, polypropylene or their copolymers of a high or low density having molecular weights (Mn) 
ranging from 10,000 to 1,000,000 g/mol whose particle sizes range from 1-100 mu m, and; m) agents 
which, in general, reduce the surface tension of liquids (wetting agents). 
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© lackmattierungsmittel auf Wachsbasis, Verfahren zu seiner Herstellung und Mattlacke. 

(g) Die Erfindung betriffi ein Verfahren zur Herstellung eines 
Polyethyienwachs-Feinstpulvers mil einer KorngrdRenvenei- 
lung von 99 Gew.-% <15 Mikron fur die Mattierung von Lak- 
ken. Ein derartiges Feinstpulver kann durch Mahlung nicht 
ohne weiteres erhalten werden, erfindungsgemaB gelingt die 
Herstellung jedoch, wenn man das Polyethylenwachs 
zusammen mil einem Amidwachs der Mahlung umerwirfi. 
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HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT HOE 79/F B22 Dr.MB/Lr 

ELZLiCI HiUriG CEANDERT. 
siehe Titelseite 

Lackmatticrungsmittel auf Uachsbasis und Verfahren zu 
seiner Ht?rstcllunq ; 

Durch Einarbeitung fester Stoffe in sehr feinar Vsrteilung in 
Anetrichmittcln erhalt man Systeme, die das einfallende Licht 
diffus streuon. Der Brechung3index des zugesetzten Mattiorungs- 
mittals soil riemjenigen dos Bindemittels nahekommen, so daB diB 
5 Anuesenheit des Mattierungsmit tels itn Lackfilm bei dur chf alien- 
dem Licht praktisch nicht zu erkennen ist. 

Neben enorganischen Rattierungsmitteln 1st die Verwcndung von 
Uachsen unterschiedlicher Zusammensetzung zur Leckmattierung 

10 ceit vielen Dahren bekannt (Handbuch der Nitrocelluloselacke, 
Kraus, Tail 2, Seite 116 f Seifen - Die - Fette - Uachse, 
102. Dahrg. Mr* 6/1976, Seite 163). Ublicherueise muGten die 
Wachse auf geschmolzen uerden und durch EinarbBiten in den Lack 
oder da9 Lossmittel und KaltrLihron erhielt man frei flieGande 

15 Dispersionen odor pastenartige Zubereitungen, mit donan man denn 
in gewunschter Weise die Lacke mattieren konnte. Dieses Vcr- 
f8hren war zsitauf uondig und risikoreich hinsichtlich einer 
Brendgefahr. 

20 Urn diose Schwiorigkeiten zu umgehen, sind ©Bit einigen Dahren 
mikronisierte Kohlenuassorstof f wachse im Handel, dio aich durch 
ihre leichte Einarbeitbarkeit ohno Zuhilf enahme von Warms bewahrt 
haben (Aufsatz "Mattierungsmittel fur Lacko' 1 in 11 Adhasion" , 
Novemborheft 1977; "Lacko und Losemdttel", Verlag Chemie, 

25 SBito 15), Eine Kornbination mit Mottierungsmitteln euf enorga- 

nischer Basis ist durchaus ublich. Die Erfahrung mit uachsartigen 
MattiGruncsmittaln hat gezeigt, daQ basonderc PolyBthylenvachs- 
Feinctpulver mit sinnr Kornvsrtcilung im Beroich urn 10 bis 15 
Mikron als Obergr&nzB die von der Lnckindustrie gostalltcn An- 

30 forderungon bostons erfullan konnon und in roanchor Hinsicht 

andors zusatiimnngasetzten MattinrungsmittBln uborlegon sind. Solcha 
Fainstpulver sind z. B. in dsr DE-OS 2 713 550 bocchriebnn. 5ie 
bastehen ous einom ternarcn Gnmdsch einas Polyolefinvnchsns rait 
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• einem Esterwachs bzw. einem teilverseif ten Eeterwechs und einem 
Diester einer Fionocarbonseure mit einem Diol odBr einem Hono- 
carbonsaurediamid und warden durch Voreprtihen der Uechsschmelzen- 
mischung und anschliefiende Sichtung auf eine KornvertBilung von 

5 60 bis DO % zwischen 1 bis 15 Ilikron eingestellt. 

Ein derartigss tierfehren ist technisch aufwendig und damit teuer. 
Da B9 andsrerseits erf ahrungsgem'aO sehr schuierig ist, Poly- 
olefinuachse durch mechanische lerkleinerung in einem einzigen 

1D Verfahransschritt in den fur die Lackmattierung notwandigen 
KorngroOBnbereich iiberzufOhren [farbe und Lack, 60. Dahrg., 
Nr. 4 (1974)]. uar es Aufgebe dar vorliBgBnden Erfindung, einBn 
Wag eufzuzeigen,der zu Feinstpulvern fiihrt, die nicht nur den ge- 
uunschten Mattierungsef f ekt zu erreichen gestatten, sondern 

15 dariiber hinaus auch leicht in den zu mattierenden Lacken dis- 
pergiert uiBrden konnen und dis der so srhaltenen Lackoberf lache 
einen glatten, samtartigen Griff souiB guta Widerstandsf ahig- 
keit gagsn Uerkratzen und das sag. "Blankraiben" geben. 

20 Uberraschendcruuise uurdo gefunden, daB sich Polyolef inuachse 
riann muhelos bis zur geuunschtBn Kornf einheit durch riahlen 
zerkleinern lassBn, uenn man bBi dar Hahlung hartes ur.d sprodes 
Amiduachs zusatzt. 

25 Die Erfindung betrifft dahar sin Verfahran zur HerstBllung eines 
Lackmattierungsraittels auf tlachsbasis mit einer KorngrBBenver- 
toilung von 99 Ggu».-£<15 Hikron, uelches dadurch gekennzeichnst 
ist, daB man ein Polyolef inuachs vom durchschnittlichen Piolekular- 
gawicht 1 000 bis 9 000 und ein Amiduaehs ait einem FlieB-/Tropf- 

30 punkt von 130 bis 150 «C im GewichtsverhMltnis SO : 10 bis 
10 : 90 ainar gemeinsamen Piahlung unteruirft. 

Sie betrifft des ueiteren die nach diesem Verfehren hergestelltBn 
• ' Lackmattierunpsmittel souie Locke, die solche Lackmattierungs- 
35 tnittel enthaltan. 



- 3 - 



0028713 



• Nech der erf indungsgemaBen Arbeitsweise gelingt ea bei ener- 

• getisoh vertretbarem Aufwanri, diB geuunschtan Feinstpuluer mit 
einer KorngroBe von 99 Geu.-£ <15 Nikron in - bozogen auf die 
Einsatzmenge - praktisch quentititativer Ausbeute zu erhalten, 

5 ohne daB eine zusatzliche Sichtung erforderlich ist. Dies war 
nicht zu eruarten und ist als erheblicher technischer Fort- 
schritt anzusehen. 



Has die Uirksamkeit der erf indungsgemaB hergestellten Feinst- 
10 pulver betrifft, so stellte sich heraus, daB der Amidwachsonteil 
in den Lackmattierungsmitteln zurar kaum zur mattierenden Uirkung 
beitragt, jedoch Uberraschenderueise die Einflusse der flattie- 
rungskomponente auf die Lackoberf lache durch Verbesserung des 
Gleiteff ektes und die daraus resultierende Unempf indlichkeit 
15 gegenubsr Verkratzungen mBrklich unterstutzt. Dies lieB sich 
keinesuegs vorhersehen. Es muBte vielmehr engenomman warden, 
deB des Amiduachs lediglich als Mahlhilf smittel fungiere und 
BDine Anwesenheit zumindest bei hbheren KonzentratiDnen sich 
eher als nachteilig erweisen wurde bezuglich Uberstreichbar- 
20 keit und Haftung. 

Unter Polyolof inucchsen, die den einen Bestendteil der erf in- 
dungsgemaBen fiattierungsmittel darstellon, uerden Homo- und Co- 
polynerisate des Ethylens, Propylens und Butylens mit Schmelz- 
25 intervollen im Bereich v/on 90 bis 140 und eineni Durchschnitts- 
molekulargcu?icht von 1 000 bis 9 000, vorzugsueise 2 000 bis 
4 000 verstanden. Bavorzugt sind rthylen-Propylen-Copolynerisate 
mit uberuiegenriem Ethylenanteil, 

30 Goeignete Amiduachso sind Umsetzungsprodukte technischer Fett- 
sauren mit 12 bis 34, vorzugsueise 12 bis 18 C-Atooen mit 
bivalenten aliphatischen Aninen mit 2. bis 6 C-Atomen, wie z. B« 
Ethylen-, Propylen- und Hexamethyl endiamin, die FlieB-/Tropf- 
punkte von 130 bis 150, vorzugsueise 140 bis 145 T aufueisen. 

35 Ein bevorzugtes Amiduachs ist Di-steaorylethylendiemid. 
v 
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Fur die gemei'nsame Mahlung von Polyolef inuachs und Amiduachs 
eind beispielsueise Strahlmuhlen oder mechanisehe WOblen mit 
integriortBr Sichtung geeignet. 

« 

Bei der Nahlung uird so vorgegangen, daB man die beiden Uache- 
komponenten in Pulver-, Granulat- oder Schuppenform entweder 
bereits gemischt oder vorteilhaf ter nebeneinandsr der fliihle 
zufuhrt. Das GeuichtsverhMltnis won Polyolefinuiachs zu Amid- 
uachs liegt bei 90 : 10 bis 10 : 90, vorzugsueise bei 70 : 30 
bis 30 : 70 und insbesondere bei 60 : 40 bis 40 : 60. 



Das erfindungsgemaB gewonnene Feinstpulver lSBt sich aufgrund 
seiner guten Dispergierf Mhigkeit ohne weiteres mit den Oblichen 
Ruhruerkan oder Dissolve™ kalt in die zu mattierenden Lack- 

15 systeme einarbeiten. De nach gewunschtem Kattef f ekt, der, uie 
bereits eruahnt, itn uesentlichen durch den Polyolef inuachs- 
Anteil in der Plischung bestimmt uird, reichen im Falle nicht 
pignentierter Lacke ZusatzB von 1 bis 4 Geui.-£ des pulverf ormigen 
Flattierunosmittels, bezogen auf das Lacksyetera, aus. Bei pig- 

20 mentierten Anstrichstof f en sind hohere Plattierungszusatze not- 
uendig. Eine Vordispergierung in den jeweils angeuandten LBsa- 
mittoln kann die Uerteilung im Lack beschleunigen. 

Die nachstehendBn Beispiele diensn dor ueiteren Erlauterung 
25 des Verfahrens und zeigen ferncr den Einsatz der Verfshrons- 
produkte in einigen typischen Lack- bzu. Farbzubereitungen. 
Die angegsbenen Teile sind stets Gewichtsteile. 



Beisoiel 1 



30 



Einer Gegenstrcn.-Pralln.uhle, die aus einer Mahlzone und einen 
integrierten L'indsichtcr besteht, eerden stiindlich 250 kg einer 
Wachsmischting zugcfBhrt. Die Uachomischung ist eine grobe 
1:1-Rischung aus spriihkonf ektionierten. Distearoyl-Ethyi endiomid 
35 mit PartikelgroDen <400 /U und einsm schnittgranulierten Poly- 
ethyl enuachs (Aufbaupolyethylenuachs vom Rolgeuicht ca. 3 000, 
Tropfpunkt 122 bis 127 «C) mit Kantenlangon von 2 bis 4 mm. 
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Die Produktauf gabe erfolgt Ober eine Dosierschnecke in den 
• Uindsichter. Von dort gelangen die Teilcben, die nicht den Fein- 
heiteanf orderungen geniigen, durch zwei einender gegenubBrlie- 
gendB, mit Druckluft betriebene Injektoren in die Mahlzone. Sie 
5 prallen dabei frontal sufeinander und warden dadurch tnikroni- 
siert. 

Das aus der Ruhle austretende Rahlgut wird mit der Luftstromung 
pneumatiech in einan Silo mit einem Beluf tungsf iltar ausgetragon 

10 Der Druckluftbedarf betragt bei diesem Durchsatz 34 Nm 3 /min 
bei 7 bar und 20 «C. Die Rotordrehzahl das Sichters 1st auf 
4 000 UpPl eingestellt. Nach einer Anfahrzeit von ca. 15 Winuten 
hat sich im die Muhle verlassanden Hohlgut das 1 :1-Hiechungs- 
verhaltnis der Hahlkomponent en eingestellt. Nach dar Coulter 

15 Counter Analyse besil zt das gercahlene Produkt eine Geuichts- 
verteilung von uber 99 % kleiner 14 und 50 % kleiner 4,5 j*. 

Beispiel 2 

20 In eine mechanische Sichtermuhle mit vertikaler Achse warden 
69 kg/h dBr in Beispiel 1 veruendeten Uachsmischung uber eine 
Dosierschnecke eingefuhrt. Die Pluhle ist oine Kombination einer 
Prallschlagermiihle mit einem Schauf elradsichtor. Sie ist ausge- 
rustet mit einem tangentialen Flaterialeintrag und einem Frisch- 

25 luf tonsaugkanal. 

—1 

Das bei der Huhlendrehzahl von 4 000 UpF) , der SichterdrBhzahl 
-1 

von 2 200 Upfl und bei einpm Luf tdurchsotz von 3 100 m /h aus 
der fiuhle ausgetragene Foingut hat eine PartikelgrbGenvorteilung 
3C von 99,5 % <14,3 ,u. Die 50 £-Grenze liegt bei 6,0 as. 




- 6 - 



002371 3 



Beispiel 3 

Ee uird ein Lackansatz hergestellt bus 

5 15 Geu.-Teilen Kollodiumuolle (feucht), mittelviskos 

1D Geu.-Teilen eines Cyclohexanonharzes (Ketonharz N der 
BASF AG), 
B Geu.-Teilen Dioctylphthalat, • 
2 Geu.-Teilen RizinusBl, 
*,D 35 Geu.-Teilen Butylacetat, 

10 Geu.-Teilen n-Butanol, 
10 Geu.-Teilen Ethylglykol und 
10 Geu.-Teilen Toluol 

15 in uelchen man ein nach Beispiel 1 erhaltenes flattierungsmittel 
durch 30minutiges Ruhren mit 3 ODD UpM einarbeitet. Der Lack 
uird euf Glasplatten in einer NaBf ilmstarke von 30 yU aufge- 
tragen. Nach 24stundigem Trocknen miOt man den Flattiorungsef f ekt 
mit dem GlanzmeGgerat nach Dr. B. Lange. 



20 



Uachszusatz in Geu.-%, 
bezogon auf Lsck 


0 


0,25 


0,5 


1,0 


2,0 


Glanz nach 24 Stunden in % 


100 


46 


35 


28- 


8 



25 Ein Aufpolieren der lackierten Flachen (Belastung 750 g, 100 Bur- 
atenstrichs) ist nicht moglich. 



Beispiel 4 

30 Ein feuchtigkeitshartender Polyurethanlack mit 42 % Feststoff- 
gehalt (Beckocoat PU 428 der Firma H0ECHST AG) uird uie in Bei- 
spiel 3 angegeben mit dem nach Beispiel 1 erhaltenan Feinst- 
pulver mattiort. 



Uachszusatz in Geu.-£, 
bnzogen ouf Lack 


0 0,25 0,5 1,0 2,0 


Glanz nach 24 Stunden in % 


100 87 75 60 AO 



35 



Der Flettlackfilra ist nicht auf polierbar. ORIGINAL jf) 
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Ein saurehartender Lack mit AD % Feststoffgehalt (Beckurol HP 310 
der Firma HOECHSTAG), dem auf 100 Telle Leckansatz als HSrter 
1 Teil p-Toluolsulfonsaure.gelost in 19 Teilen n-Butanol, zuge- 
fOgt uerden, uird roit dem Polyethylenwachs-Feinstpulver nech 
Beiepiel 1 mattiert. Die Lackfilme werden wie in Deiepiel 3 en- 
gegoben gcpruft. Sie sind nicht nachpolierbar. 



tilachszusatz in Geu.-jS, 
bD2ogen auf Lacksystem 


0 0,25 0,5 1,0 2,0 


Glanz nsch 24 StundBn in % 


100 55 40 35 20 



BBispiel 6 



Zur Herstellung eines ueiB-pigmentierten Mattlackes kam das 
Rattierungsmittel nach Beispiel 2 in folgender fiezeptur zum 
Einsatz, wobei man das Mattierungsmittel zunachst in die UeiB- 
pigments einmischte, uorauf diese flischung gemeinsam mit dem 
Binde- und Losemittel auf einer Trichtermuhle abgerieben uurde 

35 Geu.-Teile eines LeinoJnlkydharzes mit 62 % 01 

(Alftaiat AL 65.0 der HDECH5T AG), 
30 Geu.-Teile Testbenzin, 
15 Geu.-Teile Titandioxid, 
9 Geu.-TeilB gecoatetB Kreide (flillicarb der Firma 

Pluss-Stauf f er), 
1 Geu.-Teil eines Sikkativs auf Co-Pb-Mn-Basis. 

Die Prufung der Lackfilme erfolgte uie in Beispiel 3 angegcbon, 
Die Films sind nicht nachpolierbar. 



•Jachszusatz in Geu.-£, 
bezogen suf Lack 


0 5 10 


Glanz nach 24 Stunoen in % 


100 48 24 
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Patentansprflche 

1 # Verfahren zur Herstellung oines LackmattierungsrnittelB auf 
Uachsbasis mit einer KorngroGenverteilung von 99 Geu).-$ 
£15 Hikron, dadurch oekennzeichnet , daB man ein Polyolefin- 
wachs vom durchschnittlichen ftolekulargeuicht 1 000 bis 
9 000 und ein Amiduachs mit einem FlieB-/Tropf punkt von 
130 bis 15D °C im Geuichtsverhaltnis 90 : 10 bis 10 : 90 
einer gemeinsamen flahlung unterwirft* 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch nrekennzeichnet, daB das 
Amiduachs das Umset2ungsprodukt aus einer Fettsaure mit 

12 bis 34 C-Atomcn und einem bivalenten aliphatischen Amin 
mit 2 bis 6 C-Atomen ist. 

3. Lackmattierungsmittal auf Uachsbasis, welches aus 10 bis 90 
Qbw.-% eines Polyolef inuachsos vom mittleren Plolekulargeuicht 
1 000 bis 9 000 und 90 bis 10 Geu.-$ eines Amidwachses be- 
steht und ein homogenes Feinstpulver mit einer KorngroGen- 
verteilung von 99 Geuu-£ 415 ttikron darstellt, erhalten 
nach Anspruch 1 • 

4. Veruendung von Amiduachsen ous einer Fettsaure mit 12 bis 34 
C-Atomen und einem bivalenten aliphatischen Amin mit 2 bis 6 
C-Atomen als Hilfsmittel bei der Nahlung von Polyolef inuachs 
vom mittleren Molgewicht 1 000 bis 9 000 zu einem Feinst- 
pulver mit einer KorngroOenvorteilung von 99 Geu.-£^15 fli- 
kron fur die Lackmattierung. 

5 # Uerwendung nach Anspruch 4, dadurch qr.kennzeichnot, doG das 
Deuichtsverhaltnis Polyolef inwa'chs : Amiduachs 90 : 10 bis 
10 : 90 betragt. 

6. Plattlacke, die ein nach Anspruch 1 hergestelltos Mattierungs- 
mittel enthalten. r , 
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